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Abstrak 
 Pada penelitian ini dibandingkan aktivitas pereduksi 
Na2S2O3 dan NH2OH.HCl yang meliputi pH optimum, waktu 
pembentukan kompleks dan konsentrasi optimum. Penentuan 
      diperoleh pada 512 nm. Selanjutnya optimasi pH buffer 
suasana asam diperoleh pH 4,5 untuk pereduksi Na2S2O3 dan pH 
5,5 untuk NH2OH.HCl. Kedua pereduksi masing-masing dapat 
mereduksi optimum pada pendiaman 15 menit. Na2S2O3 
ditemukan masih stabil di atas 15 menit, sedangkan NH2OH.HCl 
sudah rusak. Selain itu, dilakukan penentuan konsentrasi optimum 
pereduksi, dihasilkan 10 ppm pereduksi Na2S2O3 dan 11 ppm 
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Abstract 
In this research, the activities of reductant Na2S2O3 and 
NH2OH.HCl were compared include optimum pH, time of 
complex formation and optimum concentration. Determination 
      was obtained at 512 nm. Optimization of pH buffer in 
acidic conditions were obtained pH 4,5 and 5,5 for reductant 
Na2S2O3 and NH2OH.HCl, respectively. Both reductants can 
reduce optimally at 15 minutes. Na2S2O3 was found relatively 
stable over 15 minutes, while NH2OH.HCl damaged. In addition, 
the determination of optimum concentration of reductant were 
produced 10 ppm Na2S2O3 and 11 ppm NH2OH.HCl to reduce 5 
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1.1 Latar Belakang 
Peningkatan kualitas dan kuantitas sumber daya manusia 
tidak terlepas dari peranan gizi, yakni vitamin dan mineral. 
Mineral seperti besi terdapat dalam tubuh manusia berbentuk ion-
ion besi yakni Fe
2+
 (ferro) dan Fe
3+
 (ferri). Kedua ion tersebut 
disebut juga zat besi. Kekurangan zat besi mengakibatkan 
seseorang mengalami anemia sedangkan kelebihan zat besi 
menjadi penyebab penyakit jantung koroner dan kanker. 
Penentuan kadar besi penting dilakukan sebagai studi kesehatan 
dan menjamin kesejahteraan masyarakat. Penentuan kadar besi 
juga penting untuk perlindungan lingkungan karena ion besi 
ditemukan di perairan sebagai kontrol mobilitas air. Penentuan 
kadar besi dalam bidang hidrogeologi dilakukan karena selain 
ditemukan di air tanah, besi juga terdapat pada batuan di kerak 
bumi dalam bentuk oksida FeO 3,52% dan Fe2O3 2,63%. Alasan 
lain perntingnya penentuan kadar besi karena adanya proses 
kimia seperti korosi besi yang sangat merugikan bagi manusia 
(Garrow dan James, 1993). 
Penentuan kadar besi dapat dilakukan dengan berbagai 
metode analisa dengan tingkat keunggulan yang berbeda. Metode 
analisa yang pernah dilakukan pada penelitian sebelumnya adalah 
ICP-OES oleh Xiong (2006) dan spektrofotometri serapan atom 
oleh Citak (2009). Kedua metode tersebut memerlukan 
instrumentasi yang mahal dan kurang praktis, maka penelitian 
lain dilakukan agar diperoleh metode analisa yang lebih 
sederhana dan terjangkau. Itodo (2012) yang menyatakan bahwa 
metode kolorimetri cukup terjangkau namun kurang sensitif 
dibandingkan  spektrofotometri UV-Vis. Begitu pula Supartha 
(2016) yang menyatakan metode serimetri kurang akurat 
dibandingkan spektrofotometri UV-Vis. Berdasarkan alasan 
tersebut, pada penelitian ini digunakan metode spektrofotometri 





murah, sensitif, serta mudah dalam mengintrepretasikan hasil 
yang diperoleh. Spektrofotometri UV-Vis memiliki keunggulan 





 sementara AAS dan ICP-OES mengukur besi dalam jumlah 
total logamnya (Peng dkk., 2015). 
Salah satu syarat analisa dengan spektrofotometri UV-Vis 
adalah larutan uji harus berwarna sehingga besi harus 
dikomplekskan terlebih dahulu dengan pengompleks besi yang 
membentuk suatu warna spesifik. Pengompleks yang biasanya 
digunakan adalah molybdenum, tembaga dan ortofenatrolin. 
Metode dengan 1,10-fenantrolin bersifat langsung, selektif dan 
tidak diperlukan ekstraksi apabila penentuan dilakukan pada 
sampel (Malik, 2000). Selain itu, menurut penelitian Ningsih 
(2013) waktu kestabilan pengompleks 1,10-fenantrolin lebih lama 
yakni 2 bulan dibandingkan dengan pengompleks tiosianat yang 
hanya 15 menit. Pada penelitian ini digunakan agen pengompleks 
1,10-fenantrolin karena kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dapat 
membentuk kompleks dengan warna merah jingga yang stabil dan 
tidak merubah nilai absorbansi dalam waktu tertentu.  Kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]
2+
 terbentuk secara kuantitatif dalam kisaran pH 2-
9 dengan konsentrasi reagen yang sesuai (Lazic, 2010).  





 karena menurut Wang (2015), kompleks Fe
2+ 
dengan 1,10-fenantrolin lebih stabil dengan nilai konstanta 
kestabilan 21,0 sedangkan Fe
3+ 
dengan 1,10-fenantrolin bersifat 
tidak stabil, dibuktikan dari konstanta kestabilan yang bernilai 
14,1. Pereduksi Natrium tiosulfat (Na2S2O3) digunakan karena 
merupakan pereduksi yang kuat untuk besi dan pereduksi ini 
mudah didapat. Penggunaan pereduksi natrium tiosulfat 
(Na2S2O3) dalam penelitian ini didasarkan pada hasil penelitian 
Puspaningtyas (2004) yang menemukan bahwa pada kondisi pH 
4,5, Na2S2O3 11 ppm sudah mampu mereduksi larutan Fe
3+
 5 ppm 
dengan prosen recovery sebesar 99,2438%. Hapsoro (2012) 
melakukan penelitian dengan menggunakan pereduksi natrium 
tiosulfat (Na2S2O3) dan kalium oksalat (K2C2O4) untuk mereduksi 
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Fe(III) menjadi Fe(II) dalam analisa kadar total besi.  Pada 
penelitian ini diketahui bahwa natrium tiosulfat (Na2S2O3) 
memiliki kemampuan yang lebih baik yakni dapat mereduksi besi 
sebesar  77,95% daripada K2C2O4 yang mereduksi besi sebesar 
72,77%. Fisiana (2012) melakukan penelitian dengan 
menggunakan pereduksi natrium tiosulfat (Na2S2O3) dan timah 
(II) klorida (SnCl2) untuk mereduksi Fe (III) menjadi Fe (II). Dari 
hasil yang diperoleh menunjukkan SnCl2 lebih baik karena dapat 
mereduksi besi dengan baik sebesar 78,45% daripada Na2S2O3 
yang mereduksi besi sebesar 78,23%, namun tidak jauh berbeda 
karena keduanya sama-sama memiliki kemampuan yang kuat 
untuk mereduksi besi. 
 Berdasarkan ASTM, pereduksi besi yang digunakan 
adalah hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl). Pemilihan 
hidroksilamin hidroklorida ini karena merupakan pereduksi yang 
kuat dan keberadaannya mudah didapat. Namun menurut Rahayu 
(2007) pereduksi NH2OH.HCl memerlukan perlakuan khusus 
yakni setelah dibuat harus langsung digunakan saat itu juga, 
sehingga dibutuhkan alternatif pereduksi besi dengan kemampuan 
yang lebih baik. 
Pereduksi NH2OH.HCl belum pernah ditentukan aktivitas 
optimumnya baik pH, waktu, maupun konsentrasi, sehingga 
dalam penelitian ini dilakukan analisa untuk mengetahui aktivitas 
optimum pereduksi natrium tiosulfat (Na2S2O3) dibandingkan 
dengan hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) untuk 
mengkonfirmasi Na2S2O3 dapat dijadikan sebagai alternatif 
pereduksi menggantikan NH2OH.HCl. 
 
1.2 Rumusan Masalah 
 Berdasarkan latar belakang di atas, rumusan masalah 
yang diangkat pada penelitian ini adalah untuk mengetahui 
Na2S2O3 sebagai alternatif pereduksi dengan cara membandingkan 
aktivitas optimum pereduksi natrium tiosulfat (Na2S2O3) dan 





dan konsentrasi pada analisa kadar total besi menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis. 
 
1.3 Tujuan Penelitian 
 Tujuan dari penelitian ini adalah mengetahui Na2S2O3 
dapat dijadikan alternatif pereduksi dengan cara membandingkan 
aktivitas optimum pereduksi natrium tiosulfat (Na2S2O3) dan 
hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) meliputi, pH, waktu, 




 Penelitian ini bermanfaat untuk mengetahui aktivitas 
pereduksi natrium tiosulfat (Na2S2O3) dan hidroksilamin 
hidroklorida (NH2OH.HCl) pada analisa kadar total besi 
menggunakan spektrofotometer UV-Vis sehingga natrium 
tiosulfat (Na2S2O3) dapat dijadikan sebagai alternatif pereduksi 
pada penelitian yang berhubungan dengan reduksi besi untuk 







2.1 Tinjauan Umum tentang Besi 
 Besi dengan symbol Fe (dari bahasa latin : ferrum) 
merupakan logam dengan kelimpahan terbanyak setelah 
aluminium dan termasuk unsur yang melimpah dalam kulit bumi. 
Dalam susunan berkala, besi merupakan anggota golongan VIII B 
dengan nomor atom 26 dan massa 55,847 gram/mol. Titik lebur 
besi adalah 1535°C dan titik didihnya ±3000°C. Besi yang murni 
adalah logam dengan warna putih-perak, namun sangat jarang 
terdapat besi komersial yang sifatnya murni. Biasanya besi 
mengandung sejumlah kecil karbida, silisida, fosfida, dan sulfida 
serta sedikit grafit. Zat-zat pencemar ini memainkan peranan 
penting dalam kekuatan struktur besi (Cotton, 2009). Besi lebih 
reaktif daripada logam anggota golongan VIII B lainnya 
dibuktikan bahwa besi bereaksi dengan asam non oksidator 
maupun asam oksidator. Besi berada pada rentang tingkat 
oksidasi yang lebar, -2 hingga +6. Tingkat oksidasi yang paling 
umum untuk besi adalah +2 dan +3. Tingkat oksidasi tertinggi 
yang dikenal untuk besi adalah +6 dalam [FeO4]
2-
, namun spesies 
ini sangat mudah tereduksi (Sugiyarto, 2010). 
 
 






Logam besi yang utama ditemukan dalam bentuk oksida 
atau oksida terhidrasi meliputi hematite Fe2O3, magnetite Fe3O4 
atau FeO.Fe2O3, limonite 2Fe2O3.3H2O dan siderite FeCO3. 
Hematit adalah yang paling tinggi kelimpahannya setelah 
magnetit (Svehla, 1985). 
Garam besi(II) atau fero diturunkan dari besi(II)oksida. 
Besi(II)oksida bersifat basa, larut dalam air menghasilkan ion 
Fe
2+
 dan berwarna sedikit hijau. Ion besi(II) dapat mudah 
dioksidasi menjadi besi(III), maka merupakan zat pereduksi yang 
kuat. Larutan besi(II) harus sedikit asam jika ingin disimpan 
untuk waktu yang agak lama. Asam klorida encer atau pekat dan 
asam sulfat encer melarutkan besi menghasilkan garam-garam 
besi(II) dan gas hidrogen (Cotton, 2009). 
Garam besi(III) atau ferri diturunkan dari besi(III)oksida 
atau Fe2O3 dengan sifatnya yang lebih stabil dibandingkan garam 
besi(II). Besi(III)oksida atau hematit terdapat dalam deposit yang 
besar di bawah tanah. Besi yang berada dalam larutannya, 
terdapat kation-kation Fe
3+
 yang berwarna kuning muda, jika 
larutan mengandung klorida, warna menjadi semakin kuat. Zat-
zat pereduksi mampu mengubah ion besi(III) menjadi besi(II) 
(Sugiyarto, 2010). 
Besi murni reaktif dengan okigen dan air. Permukaan besi 
segar nampak berkilau abu-abu keperakan, tetapi teroksidasi 
dalam udara normal menghasilkan besi(III)oksida hidrat, yang 
dikenal sebagai karat. Karat tidak sanggup melindungi karena zat 
ini hancur dan membiarkan permukaan logam menjadi rusak. 
Besi dengan asam bukan pengoksidasi tanpa udara, diperoleh 
Fe(II). Besi dengan adanya udara atau digunakan HNO3 encer 
panas menjadi Fe(III). Penentuan kadar besi sangat penting untuk 
perlindungan lingkungan, hidrogeologi, proses kimia dan studi 
kesehatan masyarakat (Cotton, 2009). 
 
2.1.1 Tinjauan tentang Besi(II) 
 Densitas muatan besi(II) (~98 C mm
-3
) sangat jauh 
berbeda dengan besi(III) (~232 C mm
-3






terhidrat mengandung ion [Fe(H2O)6]
2+
 yang berwarna pucat 
kehijauan, jika sebagian teroksidasi menjadi besi(III) warnanya 
menjadi kuning kecoklatan. Kehadiran nitrogen monoksida (NO) 
dapat menggantikan posisi salah satu molekul air dalam 
heksaaquobesi(II) menjadi ion pentana quonitro besi(II) berwarna 





(aq) + H2O(l) 
Penambahan ion hidroksida pada larutan ion besi(II) awalnya 
menghasilkan endapan gelatin hijau besi(II) hidroksida, namun 
hadirnya oksidator menimbulkan perubahan warna menjadi 





 (aq)  Fe(OH)2 (s) 
Ion besi(II) dapat dideteksi dengan ion heksasianoferat(II), 
Fe(CN)6
3-










2.2 Agen-Agen Pereduksi 
 Larutan standar zat-zat pereduksi tidaklah begitu meluas 
pemakaiannya seperti larutan standar zat pengoksidasi, karena 
kebanyakan zat pereduksi dioksidasi perlahan-lahan oleh oksigen 
udara. Penelitian yang dilakukan oleh Hapsoro (2012) 





 dengan reaksi sebagai berikut : 
2Fe
3+
 (aq) + C2O4
2-
 (aq)  2 Fe
2+





Penelitian ini menyebutkan bahwa kalium oksalat dapat 
mereduksi besi sebesar 72,77% dibandingkan dengan Na2S2O3 





Penelitian lainnya dilakukan oleh Fisiana (2012) yang 
menggunakan pereduksi timah (II) klorida dalam penentuan kadar 
besi dengan reaksi sebagai berikut : 
2Fe
3+
 (aq) + Sn
2+
 (aq)  2 Fe
2+
 (aq) + Sn
4+
 (aq) 
Timah (II) Klorida dapat mereduksi besi dengan baik sebesar 
78,45% dibandingkan dengan Na2S2O3 sebesar 78,23% namun 
perbedaannya tidak terlalu signifikan.  
Peng, dkk (2015) melakukan penelitian penetapan kadar 





 menggunakan asam askorbat (C6H8O6) dan 
diperoleh %recovery yang bagus 95.4–103.2% pada sampel 
makanan dan 96.9–103.6% pada sampel air. Adapun pereduksi 
besi yang dapat digunakan pada penelitian adalah : 
 
2.2.1 Natrium Thiosulfat 
Natrium tiosulfat adalah satu-satunya pereduksi biasa 
yang dapat disimpan dalam waktu lama tanpa mengalami oksidasi 
udara. Reagensia ini digunakan secara eksklusif untuk titrasi 
iodometrik. Garam ini berbentuk kristal putih dan dibuat dari 
bentuk pentahidratnya, Na2S2O3.5H2O dimana pada keadaan ini 
BE=BM (248,17) sehingga memudahkan dalam penimbangannya 









Gambar 2.2 Struktur Natrium Tiosulfat 
Reaksi reduksi yang terjadi antara besi(III) dengan natrium 
tiosulfat adalah : 
2Fe
3+
 (aq) + 2S2O3
2-
 (aq)  2 Fe
2+








 Untuk membuat larutan baku Na2S2O3 harus 
distandardisasi terhadap suatu standar primer sebelum digunakan 
karena ia mudah terpengaruh oleh pH rendah, sinar matahari dan 
terutama adanya bakteri yang memanfaatkan S. Pada pH rendah 
tiosulfat dapat berubah menjadi asam sulfit, namun kesalahan 
karena pengaruh pH ini sangat kecil karena reaksi 
pembentukannya sangat lambat. pH optimum larutan ini adalah 9-
10, sedangkan adanya bakteri yang memakan belerang akhirnya 





 dan belerang koloidal. 
Belerang ini akan menyebabkan kekeruhan dan bila timbul 
kekeruhan larutan harus dibuang. Akibat pengaruh tersebut, 
larutan natrium thiosulfat ini tidak stabil dalam waktu lama.  
(Sugiarso, 1999). Untuk mencegah pengrusakan karena bakteri, 
larutan biasanya dipanaskan dulu dan ditambah HgI2, kloroform 
atau natrium benzoat. Cara lain biasanya air yang digunakan 
untuk menyiapkan larutan tiosulfat dididihkan agar steril, dan 
sering ditambahkan boraks atau natrium karbonat sebagai 
pengawet (Day, 1989). 
Oksidasi tiosulfat oleh udara berlangsung lambat. Tetapi 
runutan tembaga yang kadang-kadang terdapat dalam air suling 
akan mengkatalis oksidasi oleh udara ini. Tiosulfat diuraikan 
dalam larutan asam dengan membentuk belerang sebagai endapan 





(aq)  H2S2O3(aq)  H2SO3(aq) + S(s) 
Kebanyakan tiosulfat yang pernah dibuat larut dalam air. 
Tiosulfat dari timbal, perak dan barium larut sedikit sekali. 
Banyak dari tiosulfat ini larut dalam larutan natrium-tiosulfat 
yang berlebihan membentuk garam kompleks (Day, 1989). 
 
2.2.2 Hidroksilamin hidroklorida 
Hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) adalah garam 





kristalin dengan titik leleh sebesar 151
o
C, larut dalam gliserol dan 
propilen glikol. Namun, untuk menggunaan hidroksilamin 
hidroklorida memiliki beberapa kelemahan yaitu harus diberi 
perlakuan khusus dengan cara dibuat segar dan dipanaskan 
sebelum dikomplekan. Selain itu dibutuhkan konsentrasi yang 
besar untuk mereduksi besi (Rahayu, 2007). Reaksi reduksi yang 
terjadi antara besi(III) dengan natrium tiosulfat adalah : 
4Fe
3+
(aq) +2NH2OH.HCl(aq)  4 Fe
2+
 (aq) + N2O(aq) + 4H
+
(aq) + H2O(l) 
Dalam bidang perawatan permukaan, hidroksilamin 
hidroklorida digunakan sebagai inhibitor korosi, dan aditif. 
Hidroksilamin hidroklorida juga merupakan bahan awal untuk 
antioksidan, obat-obatan dan bahan kimia pertanian manufaktur, 
serta digunakan dalam industri karet dan plastik. Hidroksilamin 
hidroklorida juga digunakan sebagai fiksatif untuk pewarna 
tekstil, pembantu di beberapa proses pencelupan, sebagai bantuan 
ekstraksi logam dan flotasi, sebagai antioksidan asam lemak dan 
sabun, dan sebagai stabilizer warna dan emulsi aditif dalam film 
warna (Rahayu, 2007).  
 
2.3 Reagensia o-fenantrolina 
Reagensia ini adalah larutan 0,1% o-fenantrolina dalam 
air yang termasuk golongan senyawa organik yang dikenal 
sebagai 1,10-fenantrolin atau ortofenantrolin dan dapat 
membentuk senyawa kompleks yang mantap dengan ion besi (II) 
dan beberapa ion lainnya. Indikator ini dibuat dengan 
mencampurkan besi(II)sulfat dan senyawa organik 1,10-
fenantrolina dalam kuantitas yang ekivalen. Garam kompleks ion 
besi(II) dengan 1,10-fenantrolin ini disebut ferroin, sedangkan 
garam kompleks ion besi(III) dengan 1,10-fenantrolin disebut 
ferrin. Senyawa 1,10-fenantrolina yang tersubstitusi membentuk 
kompleks dengan ion besi(II) dan besi(III) bertindak sebagai 
indikator-indikator redoks, dimana potensial redoksnya berbeda 













1,10-Fenantrolina Besi(II) 1,10-Fenantrolina  
Gambar 2.3 Reaksi Fe
2+
 dengan orto-fenantrolina 
Senyawa orto-fenantrolina mempunyai 2 buah atom 
nitrogen yang terletak sedemikian rupa dalam molekulnya 
sehingga kedua atom nitrogen itu dapat membentuk ikatan 
kovalen dengan ion besi(II). Tiga molekul organik semacam itu 
mengikatkan diri ke ion logam untuk membentuk ion logam 
untuk membentuk ion kompleks merah darah. Ion besi (II) dapat 
dioksidasi menjadi besi(III), dan ion ini juga membentuk 
kompleks dengan 3 molekul 1,10-fenantrolina. Warna kompleks 
besi(III) adalah biru muda, dan karena itu perubahan warna yang 








= 1,06 V 
 
Pewarnaan merah, yang disebabkan oleh kation kompleks 
[Fe(C18H8N2)3]
2+
 dalam larutan yang sedikit asam. Konstanta 
kestabilan kompleks 1,955 x 10
21 
menjadikan kompleks warna 
merah  stabil dalam jangka waktu yang cukup lama yakni sampai 
6 bulan. (Svehla, 1985). Bentuk teroksidasinya berwarna biru 
muda tetapi dalam pemeriksaan kimia yang sesungguhnya 
perubahan warna yang menyertai reaksi reduksinya sebenarnya 
dari hampir tak berwarna menjadi berwarna merah. Adanya 
perbedaan warna ini, titik akhir titrasi biasanya diambil sekitar 
10% indikator ini berada dalam bentuk tereduksi. Potensial 
peralihan warnanya sekitar +1,11 V dalam larutan H2SO4 1 M. 





 Dari semua indikator redoks yang ada, ferroin memenuhi 
hampir semua persyaratan sebagai indikator redoks yang baik 
karena menghasilkan perubahan warna yang tajam, larutannya 
mudah dibuat dan cukup tahan lama dalam penyimpanan. 
Berlawanan dengan beberapa indikator lainnya, bentuk 
teroksidasi dari ferroin sangat tahan terhadap zat pengoksidasi 
kuat. Reaksi indicator ini berlangsung cepat dan berbolak-balik. 
Namun ferroin dapat terurai pada suhu diatas 60 derajat (Rivai, 
1995). 
 
2.3.1 Senyawa Kompleks Fe(II)-o-fenantrolin 
 1,10-fenantrolin atau ortofenantrolin dapat membentuk 
senyawa kompleks yang mantap dengan ion Fe
2+
. Senyawa 
induknya memiliki sepasang atom nitrogen yang dapat berikatan 
kovalen dengan ion Fe
2+
. Tiga molekul ortofenantrolin dapat 
bersenyawa dengan satu ion Fe
2+
 sehingga terbentuk senyawa 












bertindak sebagai ion pusat yang memiliki 
konfigurasi terakhir 3d
6
. Orto-fenantrolin tergolong ligan medan 
kuat yang dapat membentuk ikatan kovalen koordinasi dengan 
ion pusat Fe
2+
 menghasilkan senyawa kompleks ferroin. Ion Fe
2+ 






dalam orbital molekul menjadi berpasangan. Hal tersebut akibat 
dari energi stabilisasi medan kristal yang lebih besar daripada 








   
 
Pemisahan spin di atas berpengaruh terhadap hibridisasi 
pada pembentukan senyawa kompleks. Konfigurasi elektron yang 
terjadi, yakni : 


























Keterangan   
         : merupakan pasangan elektron bebas dari ligan o-Phen  





3d 4p 4s 
3d 4p 4s 
3d 4p 4s 
t2g 
eg 
Gambar 2.5 Pemisahan elektronik orbital d
6
 akibat 
ligan medan kuat 






Dari  konfigurasi elektron di atas, dapat disimpulkan 
bahwa hibridisasi kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
  adalah d2sp3 yang 
bentuk geometrinya adalah oktahedral . Kompleks Fe(II)-orto-
fenantrolin dan Fe(III)-orto-fenantrolin memiliki nilai absorbansi 
yang identik pada 396 nm. Oleh karena itu, pengukuran serapan 
pada 396 nm  akan didapatkan kadar besi total. Ligan fenantrolin 
ini termasuk dalam golongan ligan yang cukup kuat. Telah 
ditemukan melalui studi eksperimen mengenai spektra sejumlah 
besar kompleks yang mengandung berbagai ion logam dan 
berbagai ligan, bahwa ligan-ligan dapat ditata dalam deret 
menurut kapasitasnya untuk menyebabkan pemisahan orbital d. 
Deret tersebut bagi ligan-ligan yang umum, adalah I- < Br 
-





 < OH 
-
 < C2O4 
2-
 < H2O < - NCS 
-
 < py < NH3 < en < bipy < 
o-phen < NO2
-





Deret tersebut dinamakan Deret spektrokimia 
(spectrochemical series) yakni urutan yang dihasilkan untuk 
sejumlah ligan dari yang terlemah sampai yang terkuat. 
Pengukuran sifat magnetik dan spektrum absorpsi dari kompleks 
logam transisi dapat memberi peringkat ligan dari yang paling 
lemah berinteraksi dengan ion logam (dengan demikian 
memberikan pembelahan medan kristal terkecil) sampai yang 
berinteraksi paling kuat dan memberikan pembelahan paling 
besar (Oxtoby, 2003). 
 
2.4 Senyawa Kompleks 
 Senyawa kompleks adalah senyawa yang terbentuk 
karena penggabungan dua atau lebih senyawa sederhana yang 
masing-masing dapat berdiri sendiri. Pada senyawa kompleks 
terdapat atom yang berperan sebagai atom atau ion pusat dan 
gugus pengeliling yang dapat berupa molekul netral atau ion 
bermuatan. Gugus pengeliling ini disebut ligan, yang jumlahnya 
tertentu untuk setiap jenis senyawa kompleks (Rivai, 1995). Jika 
total muatan ion pusat dan ligannya tidak netral (tidak nol) maka 
spesies ini merupakan ion kompleks, dan sisa ion lain yang 






kompleks harus sama dengan muatan ion sisanya yang ditulis 
secara terpisah tersebut untuk memenuhi hukum kenetralan 
listrik. Secara umum senyawa kompleks dapat dituliskan dengan 
4 formula sebagai kompleks netral, kompleks kation, kompleks 
anion dan kompleks kation-anion sebagai berikut : 
[MLn] ; [MLn] Xm 
M’m [MLn] ; [M’Lm] [ML’n] 
M dan M’ adalah (umumnya) logam transisi, L dan L’ =ligan 
(dapat lebih dari satu macam), X=anion, dan m dan n =bilangan 
bulat (Sugiyarto, 2012). 
 Setiap ligan, tepatnya atom donor dalam ligan memiliki 
paling tidak sepasang elektron non ikatan atau lebih sering 
dengan istilah sepasang elektron menyendiri (lone pair electron) 
yang tentu saja terdapat di kulit terluar. Pasangan electron ini 
dapat disumbangkan kepada atom lain (atom pusat) tetapi 
kemudian dimiliki secara bersama-sama dan dengan demikian 
sifat ikatannya adalah ikatan kovalen koordinat atau koordinasi. 
Bilangan koordinasi ditentukan oleh ukuran atom pusat, jumlah 
elektron dan efek sterik ligan. Kompleks memiliki bilangan 
koordinasi antara 2 dan 9. Khususnya kompleks bilangan 
koordinasi 4 sampai 6 adalah yang paling stabil secara elektronik 
dan secara geometri dan kompleks dengan bilangan koordinasi 4-
6 yang paling banyak dijumpai (Saito, 1996). Ligan bertindak 
sebagai donor pasangan elektron (basa lewis) dan atom pusat 
bersifat penerima pasangan elektron (asam lewis) (Sugiyarto, 
2012). 
 
2.5 Larutan Buffer 
 Sebelum melakukan analisa secara kualitatif maupun 
kuantitatif dari segala metode percobaan kimia, seringkali 
dijumpai adanya penyesuaian konsentrasi ion hidrogen sampai 
pada nilai tertentu. Apabila diperlukan suasana asam (pH 0-2) 
maupun suasana basa (pH 12-14) maka yang dilakukan adalah 
menambahkan asam maupun basa kuat sesuai yang dibutuhkan. 





harus dijaga agar nilainya tetap selama berjalannya reaksi. Jika 
pH larutan harus dipertahankan antara pH 2-12 maka 
penambahan asam maupun basa tidak lagi diperlukan. Yang 
diperlukan adalah penambahan larutan penyangga (larutan buffer) 
(Oxtoby, 2001). Larutan penyangga adalah suatu larutan yang 
mampu mempertahankan pH sehingga reaksi tidak terhambat, dan 
tidak mempengaruhi produk yang dihasilkan. Larutan penyangga 
ini terdiri dari campuran basa lemah dan garamnya atau asam 
lemah dan garamnya (Skoog, 2002) 
 Pengaruh penambahan asam pada larutan buffer dapat 





(aq)  HAc(aq) + H2O(l)   
HAc(aq) + OH
-
(aq)  H2O(l) + Ac
-
(aq) 
Sedangkan pada penambahan basa, ion OH
-
 selalu diikat, maka 
dari itu pH larutan tetap (Sukardjo, 1985). 
 
2.6 Tinjauan tentang Spektrofotometri UV-Vis 
Spektrofotometri adalah metode yang mempelajari 
tentang teknik pengukuran interaksi materi dengan energi atau  
sinar. Sedangkan spektrofotometri UV-Vis adalah teknik analisis 
yang radiasinya berasal dari radiasi elektromagnetik ultraviolet 
dekat dan sinar tampak. Rentang panjang gelombang ultraviolet 
dekat sekitar 190-380 nm dan rentang panjang gelombang sinar 
tampak sekitar 380-780 nm. Instrumennya disebut 
spektrofotometer yakni suatu alat yang terdiri dari spektrometer 
dan fotometer. Spektrometer menghasilkan sinar dari spektrum 
dengan panjang gelombang tertentu, sedangkan fotometer adalah 
alat pengukur intensitas cahaya yang ditransmisikan atau yang 
diabsorbsi (Skoog, 2002). Salah satu hal yang perlu diperhatikan 
dalam penggunaan analisa spektrofotometri UV-Vis adalah 
pemilihan pelarut. Pelarut yang digunakan tidak hanya harus 






banyak absorbansi, tidak terjadi interaksi dengan senyawa yang 
akan dianalisa, dan kemurniannya harus tinggi (Day,  1989). 
Analisis menggunakan spektrofotometri UV-Vis 
berhubungan dengan istilah absorban (A) tanpa satuan dan 
transmitan dengan satuan persen (%T). Lambert, Beer, dan 
Bouguer membuat hubungan antara absorban atau transmitan 
terhadap konsentrasi zat yang dianalisis sebagai berikut : 
   
  
  
           (2.1) 
     
 
 
        (2.2) 
Keterangan : 
T = Transmitan 
   = Intensitas sinar datang 
   = Intensitas sinar yang diteruskan 
  = Tetapan absorbtivitas molar (L.mol-1.cm-1) 
c = Konsentrasi (mol.L
-1
) 
b = Tebal kuvet (cm) 
A = Absorban 
(Skoog, 2002) 
Prinsip kerja dari spektrofotometer UV-Vis adalah 
dengan menyerap cahaya atau energi radiasi dari suatu senyawa, 
dimana terdapat ketentuan bahwa senyawa yang diukur harus 
dalam bentuk larutan dan berwarna. Cahaya dari spektrofotometer 
yang bersifat polikromatis diteruskan melalui lensa menuju 
monokromator, yang berfungsi sebagai penyeleksi panjang 
gelombang dan mengubah cahaya polikromatis menjadi 
monokromatis. Berkas cahaya monokromatis lalu dilewatkan 
pada sampel dengan konsentrasi tertentu menyebabkan terjadinya 
eksitasi elektron n-π* atau π-π*. Setelah itu elektron mengalami 
relaksasi dengan memancarkan energi lalu ditangkap dan 
diterjemahkan oleh detektor (Day, 1989). Adanya amplifier 
berfungsi untuk mengubah cahaya yang diterima menjadi sinyal 





absorbansi. Cahaya yang diserap sebanding dengan konsentrasi 
zat yang terkandung pada sampel (Khopkar, 1990). Tabel 2.1 
adalah daftar warna yang diserap beserta komplementernya. 
Tabel 2.1 Warna komplementer pada spektrum sinar tampak 





< 200 >50000 Ultraviolet jauh Tidak berwarna 
300 33333 Ultraviolet dekat Tidak berwarna 
420 23810 Violet Kuning lemon 
430 23256 Indigo Kuning 
470 21277 Biru Oranye 
500 20000 Hijau – biru Merah 
530 18868 Hijau Lembayung 
560 17587 Kuning lemon Violet 
580 17241 Kuning Indigo 
620 16100 Oranye Biru 
700 14286 Merah Hijau – biru 
>1000 10000 Inframerah Tidak berwarna 








Gambar 2.7 Diagram Skematis Spektrofotometer UV-Vis 
Komponen-komponen pada spektrofotometer UV-Vis meliputi : 
a. Sumber energi radiasi yang stabil 
b. Monokromator untuk mendapatkan sumber sinar yang 
monokromatis.  
c. Sel absorbsi, biasanya dikenal dengan kuvet yaitu tempat 
untuk meletakkan sampel dan blanko yang akan diuji 
d. Detektor untuk memberikan respon pada cahaya di 
berbagai panjang gelombang (Day, 1989). 
  
2.7 Validasi Metode 
 Validasi metode merupakan salah satu metode yang 
cukup penting dalam suatu analisis, karena dapat membuktikan 
kehandalan suatu metode dari prosedur yang digunakan. Validasi 
metode terdiri dari akurasi, presisi, selektifitas dan spesifitas,batas 
deteksi dan batas kuantifikasi, serta linearitas. 
 
2.7.1 Akurasi 
 Penentuan akurasi suatu metode analisis kuantitatif  
dilakukan dengan menganalisis sampel sintetik, yaitu sampel 
yang diketahui komposisinya atau menggunakan sampel yang 
sudah ditentukan dengan metode lain sebagai perbandingan. 
Akurasi menunjukkan derajat kedekatan hasil dan umumnya 
dinyatakan dengan % recovery.  
 
           
                            
                      
      






Prosen recovery dapat pula dinyatakan sebagai berikut 
  
           
       
  
        
 (2.2) 
Keterangan : 
     = konsentrasi logam dalam cuplikan dan larutan standar 
   = konsentrasi logam yang ditentukan dalam cuplikan 
   = konsentrasi larutan standar logam yang ditambahkan 
pada cuplikan 
Faktor-faktor yang dapat mempengaruhi tingkat akurasi 
yang baik, antara lain peralatan yang dikalibrasi, pereaksi dan 
pelarut yang baik, pengontrolan suhu, dan pengontrolan yang 
cermat sesuai prosedur (Andarwulan dkk., 2011).  
  
2.7.2 Presisi 
 Ketepatan atau precision dari suatu metode analitik 
adalah derajat seberapa jauh keberulangan analisis memberikan 
data yang sama. Jika hasil analisis beberapa pengulangan 
memberikan hasil yang mirip maka dikatakan analisis memiliki 
ketepatan yang baik. Dari sisi statistik disebut dengan 
penyimpangan (error) apabila terdapat variasi hasil analisis, 
sehingga istilah presisi, error, dan variasi memiliki arti yang mirip 
(Andarwulan dkk., 2011). 
Cara yang paling baik dan umum digunakan dalam 
menentukan ketepatan suatu data analisis adalah dengan standar 
deviasi (SD),  Relatve Standard Deviation (RSD dan Coefficient 
of Variation (CV). Berikut ini adalah persamaan dari masing-
masing presisi : 
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       (2.7) (    (2.5) 
Keterangan : 
   = hasil perhitungan masing-masing 
 ̅ = hasil perhitungan rata-rata 
n = jumlah pengulangan 
Metode analitik dapat dikatakan mempunyai presisi yang 
bagus apabila mempunyai harga CV < 5%  untuk selang 
kepercayaan 95% dan <1% untuk selang kepercayaan 99%  
(Atmajadiningrum, 2014). 
 
2.7.3 Selektifitas dan Spesifitas 
 Kepekaan atau sensitivity dari suatu metode adalah rasio 
antara besaran respon instrumental dengan jumlah dari senyawa 
tersebut. Kepekaan diukur dan dinyatakan sebagai perbedaan 
komposisi terukur yang paling kecil diantara dua sampel. 
Kepekaan dapat ditingkatkan dengan meningkatkan respon per 
satuan senyawa yang dianalisis serta dengan memperbaiki 
kemampuan deteksi instrumen atau operatornya (Andarwulan 
dkk., 2011).  
Kekhasan atau lebih dikenal dengan istilah specifity dari 
suatu metode analisis adalah kemampuan metode tersebut untuk 
hanya mendeteksi komponen yang diinginkan. Kekhasan metode 
analisis dipengaruhi oleh adanya senyawa pengganggu yang 
menghasilkan pengukuran sejenis seperti pada sampel yang 
dianalisis. Semakin khas suatu metode analisis, semakin baik 
metode tersebut karena semakin berkurang gangguan dari 
senyawa lain yang dapat mengacaukan data (Andarwulan dkk., 
2011). 
 
2.7.4 Batas Deteksi (Limit of Detetion, LOD) dan Batas 
Kuantifikasi (Limit of Quantification, LOQ) 
Batas deteksi adalah jumlah terkecil analit dalam sampel 





dibandingkan dengan blangko. Batas kuantifikasi merupakan 
parameter pada analisis renik dan diartikan sebagai kuantitas 
terkecil analit dalam sampel yang masih dapat memenuhi kriteria 
cermat dan seksama (Rahayu, 2007). 
Penentuan batas deteksi suatu metode berbeda-beda 
tergantung pada metode analisis itu menggunakan instrumen atau 
tidak. Pada analisis yang tidak menggunakan instrumen batas 
tersebut ditentukan dengan mendeteksi analit dalam sampel pada 
pengenceran bertingkat. Pada analisis instrumen batas deteksi 
dapat dihitung dengan mengukur respon blangko beberapa kali 
lalu dihitung simpangan baku respon blangko dan formula di 
bawah ini dapat digunakan untuk perhitungan  
 
  
(      )
  
 
Q  = LOD (batas deteksi) atau LOQ (batas kuantitasi) 
k  = 3 untuk batas deteksi atau 10 untuk batas kuantitasi 
   = simpangan baku respon analitik dari blangko 
    = arah garis linear (kepekaan arah) dari kurva antara 
respon terhadap konsentrasi atau slope (a pada 




Linieritas metode analisis menunjukkan kemampuan 
suatu metode untuk memperoleh hasil uji, yang baik langsung 
maupun dengan definisi transformasi matematis yang baik, 
proporsional dengan konsentrasi analat dalam sampel pada range 
tertentu (Skoog, 2002). Dalam penentuan linieritas, sebaiknya 
menggunakan minimum lima konsentrasi. Rentang penerimaan 
linieritas tergantung dari tujuan pengujian. Pada kondisi yang 
umum, nilai koefisien regresi (r








Sebagai parameter adanya hubungan linier digunakan 
koefisien korelasi r pada analisis regresi linier y = ax+b  
dimana : 
a = slope atau kemiringan kurva standar 

















3.1 Alat dan Bahan 
 Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain 
gelas beker, erlenmeyer, gelas ukur, labu ukur, neraca analitik 
Ohaus EX224 ketelitian 0,1mg, pipet tetes, pipet volume, pipet 
ukur, propipet, corong, kaca arloji, spatula, pH meter digital, 
hotplate, botol semprot, kuvet, dan spektrofotometer UV-Vis 
GENESYS tipe 10S. 
 Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara 
besi(III) klorida heksahidrat (FeCl3.6H2O) Reagent Grade 
EMSURE Merck, 1,10-fenantrolin (C12H8N2) Reagent Grade 
EMSURE Merck, natrium asetat (CH3COONa) Reagent Grade 
Riedel de Haen, asam asetat glasial (CH3COOH) Reagent Grade 
EMSURE Merck, natrium tiosulfat pentahidrat (Na2S2O3.5H2O) 
Reagent Grade SCS GmbH Am. Burgweiher, hidroksilamin 
hidroklorida NH2OH.HCl Reagent Grade EMSURE Merck, 
aseton Reagent Grade EMSURE Merck dan aqua DM.  
 
3.2 Prosedur Kerja 
3.2.1 Pembuatan Larutan Standar Fe(III) 100 ppm 
Senyawa besi (III) klorida (FeCl3.6H2O) ditimbang 
sebanyak 0,0483 gram. Senyawa tersebut dilarutkan dengan aqua 
DM secukupnya, lalu dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL 
dan diencerkan hingga tanda batas. Perhitungan pembuatan 
larutan standar Fe(III) dapat dilihat pada lampiran C.1. 
 
3.2.2 Pembuatan Larutan Na2S2O3 100 ppm 
Senyawa natrium tiosulfat pentahidrat (Na2S2O3.5H2O) 
ditimbang sebanyak 0,0157 gram. Senyawa tersebut dilarutkan 
dengan aqua DM secukupnya, lalu dimasukkan ke dalam labu 





pembuatan larutan Na2S2O3 100 ppm dapat dilihat pada lampiran 
C.2. 
 
3.2.3 Pembuatan Larutan (NH2OH.HCl) 100 ppm 
Senyawa hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
ditimbang sebanyak 0,0100 g, lalu dilarutkan dengan aqua DM 
sampai volume 100 mL sehingga didapatkan larutan kerja 
(NH2OH.HCl) 100 ppm. Perhitungan pembuatan larutan 
NH2OH.HCl 100 ppm dapat dilihat pada lampiran C.3. 
 
3.2.4 Pembuatan Larutan 1,10-fenantrolin 1000 ppm 
Padatan 1,10-fenantrolin (C12H8N2) ditimbang sebanyak 
0,1 gram  lalu dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL dan 
ditambahkan 50 mL aqua DM. Campuran tersebut dipanaskan di 
atas hotplate dengan suhu 60°C sambil diaduk hingga padatan 
tersebut larut seluruhnya. Kemudian, larutan 1,10-fenantrolin 
didiamkan hingga dingin dan dipindahkan ke dalam labu ukur 
100 mL. Setelah itu, larutan tersebut diencerkan dengan aqua DM 
hingga tanda batas. Perhitungan pembuatan larutan 1,10-
fenantrolin 1000 ppm dapat dilihat pada lampiran C.4.  
 
3.2.5 Pembuatan Larutan Buffer Asetat  
Larutan buffer asetat pH 4,5 dibuat dengan cara 
ditimbang padatan natrium asetat (CH3COONa) sebanyak 3,8554 
gram lalu padatan tersebut dimasukkan ke dalam gelas beker dan 
ditambahkan sedikit aqua DM hingga larut. Larutan buffer asetat 
pH 4,5 dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, ditambahkan 5 
mL asam asetat dan diencerkan dengan aqua DM hingga tanda 
batas. Selanjutnya larutan buffer asetat divariasi pH-nya yaitu : 
3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5; 6,0. pH larutan diukur menggunakan 
pH meter digital. Perhitungan pembuatan larutan buffer asetat 







3.2.6 Pembuatan Larutan Blanko Panjang Gelombang 
Maksimum 
Larutan Na2S2O3 atau NH2OH.HCl 100 ppm diambil 
sebanyak 1,1 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, 
kemudian ditambahkan 1,5 mL 1,10-Fenantrolin 1000 ppm, 1,5 
mL buffer asetat pH 4,5 dan 5 mL aseton. Selanjutnya 
ditambahkan aqua DM hingga tanda batas. 
 
3.2.7  Penentuan Panjang Gelombang Maksimum  
Sebanyak 0,5 mL larutan standar Fe(III) 100 ppm 
dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, kemudian ditambahkan 
1,1 mL larutan Na2S2O3 atau NH2OH.HCl 100 ppm, 1,5 mL 
larutan 1,10-fenantrolin 1000 ppm dan 1,5 mL buffer asetat pH 
4,5. Setelah itu, ke dalam campuran ditambahkan aseton sebanyak 
5 mL dan diencerkan menggunakan aqua DM hingga tanda batas. 
Larutan tersebut dikocok dan didiamkan selama 15 menit, 
kemudian diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer 
UV-Vis pada panjang gelombang 450 – 600 nm. Pengukuran 
dilakukan sebanyak tiga kali dengan larutan blanko sebagai 
pembanding. Data yang diperoleh kemudian dibuat kurva untuk 
menentukan besarnya panjang gelombang maksimum yaitu antara 
absorbansi (A) terhadap panjang gelombang (λ) yang diperoleh. 
  
3.2.8 Penentuan pH Optimum Larutan Buffer Asetat 
 Larutan standar Fe(III) 100 ppm diambil sebanyak 0,5 
mL kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, ditambah 
1,1 mL larutan pereduksi Na2S2O3 atau NH2OH.HCl 100ppm dan 
1,5mL larutan buffer asetat dengan variasi pH 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 
5,0; 5,5; dan 6,0. Ditambahkan 1,5 mL larutan fenantrolin 
1000ppm, 5 mL aseton dan diencerkan menggunakan aqua DM 
hingga tanda batas. Campuran tersebut dikocok dan didiamkan 
selama 15 menit kemudian diukur absorbansinya pada panjang 
gelombang maksimum sebanyak tiga kali. Data absorbansi yang 





absorbansi dengan pH buffer asetat, sehingga dari kurva tersebut 
diperoleh pH optimum dari buffer asetat.  
   
3.2.9 Penentuan Waktu Optimum Pereduksi 
 Larutan standar Fe(III) 100 ppm diambil sebanyak 0,5 
mL kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, ditambah 
1,1 mL larutan pereduksi Na2S2O3 atau NH2OH.HCl 100ppm, 
1,5mL larutan buffer asetat dengan variasi pH 4,5. Ditambahkan 
1,5 mL larutan fenantrolin 1000ppm, 5 mL aseton dan diencerkan 
menggunakan aqua DM hingga tanda batas. Campuran tersebut 
dikocok dan didiamkan selama 0; 15; 30; 45; 60 dan 75 menit dan 
diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum 
sebanyak tiga kali. Data absorbansi yang telah diperoleh 
digunakan untuk pembuatan kurva antara absorbansi dengan 
waktu pendiaman kompleks, sehingga dari kurva tersebut 
diperoleh waktu optimum dari pereduksi. 
   
3.2.10 Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi 
 Larutan standard Fe(III) 100 ppm sebanyak 0,5 mL 
dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, ditambahkan  larutan 
kerja Na2S2O3 atau NH2OH.HCl 100 ppm sebanyak 0,8; 0,9; 10; 
11; dan 12 mL sebagai pereduksi, 1,5 mL larutan buffer asetat pH 
optimum, 1,5 mL larutan fenantrolin 1000 ppm dan 5 mL aseton, 
kemudian ditambah dengan aqua DM hingga volume mencapai 
10 mL. Campuran tersebut dikocok dan didiamkan selama 15 
menit, kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum sebanyak tiga kali. Data absorbansi yang telah 
diperoleh digunakan untuk pembuatan kurva antara absorbansi 
dengan konsentrasi pereduksi Na2S2O3 atau NH2OH.HCl, 
sehingga dari kurva tersebut diperoleh konsentrasi optimum untuk 








HASIL DAN PEMBAHASAN 
4.1 Panjang Gelombang Maksimum Besi  
Penentuan panjang gelombang maksimum merupakan 
langkah penting yang harus dilakukan dalam analisa 
menggunakan spektrofotometri UV-Vis. Tujuannya karena pada 
panjang gelombang maksimum terjadi perubahan absorbansi yang 
paling besar untuk setiap satuan konsentrasi sehingga memiliki 
kepekaan maksimum, yang jika dilakukan pengukuran berulang 
dapat meminimalisir kesalahan akibat pengulangan pengukuran. 
Penentuan panjang gelombang maksimum dilakukan pada 
cuplikan yang mengandung 5 ppm Fe kemudian direduksi dengan 
11ppm Na2S2O3 atau NH2OH.HCl ditambah dengan pelarut. 
Panjang gelombang maksimum ditunjukkan oleh panjang 
gelombang dengan absorbansi paling tinggi. Blanko yang 
digunakan adalah semua pereaksi kecuali zat yang akan 
ditentukan (besi) antara lain : 1,1 ml larutan Na2S2O3 atau 
NH2OH.HCl 100 ppm, 1,5 ml larutan orto fenantrolin 1000 ppm, 
1,5 ml larutan buffer asetat pH 4,5, serta 5 ml aseton yang 
kemudian diencerkan dengan aqua DM dalam labu ukur 10 ml. 
Blanko berfungsi sebagai larutan pembanding untuk membuat 
titik nol konsentrasi pada pengukuran absorbansi kompleks 
Fe(II)-Fenantrolin. Pengukuran diulang sebanyak tiga kali agar 
data yang dihasilkan lebuh akurat. 
 Panjang gelombang maksimum dari kompleks Fe(II)-
Fenantrolin dengan pereduksi Na2S2O3 ditentukan menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis GENESYS tipe 10S. Pengukuran 
dilakukan pada rentang panjang gelombang Ultraungu-Tampak, 
yaitu 380-760 nm. Kompleks Fe(II)-Fenantrolin membentuk 
warna merah jingga, maka pada daerah UV-Vis warna 
komplementer merah jingga terbaca pada rentang panjang 
gelombang 500-600 nm. Gambar 4.1 adalah kurva hasil 







 dengan pereduksi Na2S2O3 pada rentang 450-
600 nm dengan interval 5 nm. 




















Gambar 4.1 Kurva Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
Kompleks [Fe(fenantrolin)3]
2+
 dengan Pereduksi Na2S2O3 pada 
Rentang 450-600 nm dengan Interval 5 nm. 
 Pada Gambar 4.1 absorbansi maksimum berada pada 
rentang 500-520 nm, namun belum begitu terlihat puncaknya. 
Sehingga dilakukan pengukuran pada panjang gelombang yang 
lebih sempit, pada rentang 500-520 nm dengan interval 1 nm agar 
data panjang gelombang maksimum yang diperoleh lebih terlihat. 
Gambar 4.2 adalah kurva hasil penentuan panjang gelombang 
maksimum kompleks [Fe(fenantrolin)3]
2+
 dengan pereduksi 
Na2S2O3 pada rentang 500-520 nm dengan interval 1 nm. Gambar 
4.3 Panjang gelombang maksimum kompleks [Fe(fenantrolin)3]
2+
 
juga dilakukan dengan pereduksi NH2OH.HCl pada rentang 500-








Gambar 4.2 Kurva Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
Kompleks [Fe(fenantrolin)3]
2+
 dengan Pereduksi Na2S2O3 
padaRentang 500-520 nm dengan Interval 1 nm. 
 
Gambar 4.3 Kurva Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
Kompleks [Fe(fenantrolin)3]
2+
 dengan pereduksi NH2OH.HCl 








































Pada Gambar 4.2 ditunjukkan bahwa absorbansi 
maksimum terdapat pada panjang gelombang 509 nm dengan 
absorbansi 0,231, sedangkan pada Gambar 4.3 ditunjukkan bahwa 
absorbansi maksimum terdapat pada panjang gelombang 512 nm 
dengan absorbansi 0,504. Kedua panjang gelombang ini dianggap 
sama dan tidak memiliki pengaruh signifikan pada pengukuran 
karena perbedaan yang sangat kecil. Pengukuran selanjutnya di 
lakukan pada panjang gelombang 512 nm. 
 
4.2 Penentuan pH Optimum Buffer Asetat  
 Warna merah jingga larutan kompleks 
[Fe(fenantrolin)3]
2+
 stabil dalam kondisi asam maupun basa yakni 
pada rentang pH 2-9. Namun untuk penelitian ini dikerjakan 
dalam keadaan asam dengan menggunakan larutan buffer asetat 
sebagai buffer asam untuk menjaga kestabilan yang terbentuk. 
Buffer asam dipilih dengan alasan karena buffer basa terdapat ion 
OHˉ. Ion OHˉ termasuk salah satu ligan yang dapat berkompetisi 
dengan ligan 1,10-Fenantrolin dalam pembentukan kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]
2+
. Ligan 1,10-Fenantrolin sifatnya lebih kuat 
dibandingkan dengan ligan OHˉ namun ligan OHˉ dapat 
mendesak dan menggantikan satu molekul ligan 1,10-Fenantrolin 
dan membentuk senyawa kompleks [(Fe(C12H8N2)2(OH)2] yang 
menunjukkan warna larutan kuning kecoklatan.  
Ligan 1,10-fenantrolin merupakan basa lemah yang 
bereaksi untuk membentuk ion phen H
+
 dalam suasana asam. 







 (aq) + 3H
+
(aq) 
Sedangkan dalam kondisi basa yang berlebih, reaksi yang terjadi 





(aq)  [Fe(C12H8N2)2(OH)](aq) 
 Penentuan pH optimum dilakukan untuk mendapatkan 








. Variasi buffer asetat dilakukan mulai dari 3,5; 
4,0; 4,5; 5,0; 5,5; dan 6,0 untuk mengetahui pengaruhnya 
terhadap absorbansi dari larutan kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang 
diukur pada λ maksimum 512 nm. Gambar 4.4 merupakan kurva 
hasil pengukuran pH optimum Na2S2O3 suasana asam dan 
Gambar 4.5 merupakan kurva hasil pengukuran pH optimum 
NH2OH.HCl suasana asam. 
 
Gambar 4.4 Kurva pH optimum Na2S2O3 suasana asam 











































Nilai pH yang optimum ditunjukkan dengan adanya 
puncak tertinggi dan absorbansi yang paling tinggi. Terlihat pada 
Gambar 4.4 dengan pereduksi Na2S2O3 pH optimum dicapai saat 
pH 4,5 dengan absorbansi 0,233 dan nilai SD = 2,517 x 10
-3
, 
sedangkan pada Gambar 4.5 dengan pereduksi NH2OH.HCl pH 
optimum dicapai saat pH 5,5 dengan absorbansi 0,152 dan nilai 
SD = 2,0 x 10
-3
. Dibawah pH tersebut, absorbansi kurang 
optimum karena adanya pengaruh H
+
 dalam larutan buffer 
sehingga kompleks yang terbentuk tidak stabil, dengan kata lain 
belum semua Fe
2+
 bereaksi dengan ligan 1,10-Fenantrolin dimana 
yang terbentuk adalah ion 3C12H8N2H
+
. Sedangkan diatas pH 
optimum terjadi penurunan absorbansi akibat berkurangnya ion 
H
+
 sehingga kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang terbentuk hanya 
sedikit kompleks ditandai dengan warna merah jingga larutan 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang terbentuk sedikit pudar. 
 Selanjutnya dilakukan perhitungan Relative Standard 
Deviation (RSD) dan Coefficient of Variation (CV) untuk 
mengetahui tingkat kepresisian metode optimasi pH buffer asetat 
sebagaimana yang terlampir pada lampiran F. Diperoleh nilai 
RSD dan CV untuk pereduksi Na2S2O3 berturut-turut 17,867 dan 
1,787 %. Sedangkan nilai RSD dan CV untuk pereduksi 
NH2OH.HCl berturut-turut 13,158 dan 1,316%. Berdasarkan 
dengan batas nilai yang dapat diterima, yakni nilai RSD < 20 ppt 
dan CV < 2% maka untuk metode optimasi pH buffer asetat untuk 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dengan pereduksi Na2S2O3 dan 
NH2OH.HCl cukup baik dan dapat digunakan untuk pengukuran 
selanjutnya.   
 
4.3 Penentuan Waktu Optimum Pembentukan Kompleks 
 Salah satu faktor yang mempengaruhi reaksi 
pembentukan kompleks yang stabil adalah waktu pendiaman. 
Larutan induk besi(III) direduksi menggunakan agen pereduksi 
Na2S2O3 atau NH2OH.HCl kemudian dikomplekkan dengan 1,10-






Pembentukan kompleks yang sempurna memerlukan waktu 
pendiaman agar semua ion Fe
2+
 dapat berikatan dengan ligan 
1,10-fenantrolin. Untuk mengetahui tingkat kesempurnaan 
kompleks Fe
2+
 dengan 1,10-fenantrolin, maka perlu dicari waktu 
idealnya. Pengaruh lama waktu pendiaman larutan ditentukan 
dengan melakukan variasi waktu dari 0 menit hingga 60 menit 
dengan rentang 15 menit. Penentuan waktu optimum  untuk 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+ 
dengan pereduksi Na2S2O3 dilakukan 
pada keadaan pH optimum 4,5, sedangkan NH2OH.HCl pada pH 
optimum 5,5. Pengukuran dilakukan pada λ maksimum 512 nm. 
Data yang diperoleh berupa nilai absorbansi kemudian di plot 
terhadap waktu (menit) membentuk kurva pada Gambar 4.6 
merupakan kurva waktu optimum pembentukan senyawa 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dengan pereduksi Na2S2O3, sedangkan 
Gambar 4.7 merupakan kurva waktu optimum pembentukan 
senyawa kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dengan pereduksi 
NH2OH.HCl. 
 
Gambar 4.6 Kurva waktu optimum pembentukan senyawa 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+

























Gambar 4.7 Kurva waktu optimum pembentukan senyawa 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dengan pereduksi NH2OH.HCl. 
 Pada Gambar 4.6 dan Gambar 4.7 terlihat bahwa 
pengukuran secara langsung tidak efektif karena menghasilkan 
absorbansi yang cukup rendah. Pendiaman larutan selama 15 
menit merupakan keadaan yang optimum ditandai dengan 
menghasilkan puncak tertinggi pada kurva untuk pereduksi 
Na2S2O3 dengan absorbansi 0,148 dan nilai SD = 1,732 x 10
-3
, 
sedangkan H2OH.HCl dengan absorbansi 0,152 dan nilai SD = 
2,646 x 10
-3
. Pendiaman larutan dengan waktu di atas 15 menit 
untuk pereduksi Na2S2O3 tidak mengubah hasil absorbansi yang 
cukup signifikan sedangkan untuk pereduksi NH2OH.HCl akan 
menurunkan absorbansi karena kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 telah 
rusak dan tidak stabil lagi. Selain itu, secara kualitatif dapat 
dilihat warna larutan kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang semula 
berwarna merah jingga pekat semakin memudar setelah jangka 
waktu tertentu. 
  Data-data yang diperoleh tersebut digunakan untuk 

























Coefficient of Variation (CV) untuk mengetahui tingkat 
kepresisian suatu metode. Data dan perhitungannya dapat dilihat 
pada lampiran F. Pendiaman larutan untuk membentuk kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]
2+ 
dengan pereduksi Na2S2O3 dan NH2OH.HCl 
yang stabil selama 15 menit menghasilkan tingkat kepresisian 
yang baik dimana nilai RSD lebih kecil dari 20 ppt yakni 
berturut-turut 9,885 dan 17,406 serta nilai CV lebih kecil dari 2% 
yakni berturut-turut 0,988 % dan 1,741 %. Maka waktu 
pendiaman selama 15 menit merupakan kondisi optimum dan 
hasil ini dapat digunakan untuk pengukuran selanjutnya. 
 
4.4 Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi 
 Penentuan konsentrasi optimum pereduksi bertujuan 
untuk mengetahui pada konsentrasi berapa pereduksi tersebut 





. Penentuan konsentrasi optimum dari pereduksi ini 
berpengaruh pada banyaknya ion Fe
2+
 yang tereduksi dalam 
pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang stabil. Pereduksi 
Na2S2O3 dan NH2OH.HCl digunakan dengan beberapa variasi 
konsentrasi yakni 8, 9, 10, 11, 12 ppm. 
 Larutan induk Fe
3+
 ditambahkan dengan pereduksi 
Na2S2O3 atau NH2OH.HCl dengan beberapa variasi kemudian 
diukur pada kondisi optimum yang telah ditentukan. Data yang 
diperoleh dibuat kurva hubungan antara absorbansi dengan 
konsentrasi seperti pada Gambar 4.8 merupakan kurva 
konsentrasi optimum pereduksi Na2S2O3 dan Gambar 4.9 






Gambar 4.8 Kurva konsentrasi optimum pereduksi Na2S2O3 
 
Gambar 4.9 Kurva konsentrasi optimum pereduksi NH2OH.HCl 
Pada Gambar 4.8, konsentrasi optimum dengan pereduksi 












































, sedangkan pada Gambar 4.9 dengan pereduksi 
NH2OH.HCl konsentrasi optimum sebesar 11 ppm dengan 
absorbansi 0,779 dan nilai SD = 4,749 x 10
-3
.  Di bawah 
konsentrasi tersebut, absorbansi kurang optimum akibat 





 sehingga dalam larutan yang terukur 
masih terdapat ion Fe
3+
 yang belum tereduksi sehingga senyawa 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+ 
yang terbentuk hanya sedikit. Di atas 
konsentrasi optimum terjadi penurunan absorbansi akibat 
pereduksi yang digunakan berlebih sehingga dapat berkompetisi 
dengan pengompleks 1,10-fenantrolin  yang dapat mempengaruhi 
pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
. Kompetisi inilah yang 
menyebakan serapan tidak optimum atau mengalami penurunan 
ditandai dengan warna merah jingga larutan kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]
2+
 yang terbentuk sedikit pudar.  
Tingkat kepresisian suatu metode dapat dideteksi dengan 
melakukan perhitungan Relative Standard Deviation (RSD) dan 
Coefficient of Variation (CV) sebagaimana yang terlampir pada 
lampiran F. Diperoleh nilai RSD dan CV masing-masing untuk 
pereduksi Na2S2O3 adalah 5,778 dan 0,578% sedangkan untuk 
pereduksi NH2OH.HCl adalah 6,096 dan 0,609 %. Data ini baik 
dan dapat digunakan untuk pengukuran selanjutnya karena telah 
sesuai dengan batas nilai yang dapat diterima, yakni nilai RSD < 




















 Metode analisis kadar besi secara spektrofotometri UV-
Vis dapat ditentukan dengan terlebih dahulu mengetahui kondisi 
optimum dalam analisisnya. Dari percobaan yang telah dilakukan 
dapat disimpulkan bahwa pereduksi Na2S2O3 dapat dijadikan 
sebagai alternatif pereduksi selain NH2OH.HCl, karena kedua 
pereduksi tersebut memiliki aktifitas yang mirip. Pereduksi 
Na2S2O3 optimum pada pH 4,5, sedangkan NH2OH.HCl optimum 
pada pH 5,5. Pereduksi Na2S2O3 memiliki aktivitas yang lebih 
baik dibuktikan dengan konsentrasi Na2S2O3 yang dibutuhkan 
lebih sedikit dibandingkan dengan NH2OH.HCl, yakni Na2S2O3 
10 ppm, sedangkan NH2OH.HCl 11 ppm untuk mereduksi 5 ppm 
Fe(III). Kedua pereduksi memiliki waktu optimum pembentukan 
kompleks pada menit ke-15. Na2S2O3 ditemukan masih stabil 
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Pembuatan Larutan Stok dan LarutanStandar 
Penentuan panjang Gelombang 




dengan Pereduksi Na2S2O3 
Penentuan pH optimum 
dengan Pereduksi Na2S2O3 
Penentuan pH optimum dengan 
Pereduksi NH2OH.HCl 
Penentuan waktu optimum 
dengan Pereduksi Na2S2O3 
Penentuan waktu optimum 
dengan Pereduksi NH2OH.HCl 
Penentuan konsentrasi 
optimum Pereduksi Na2S2O3 








B.1 Pembuatan Larutan Standar Fe
3+





















Ditimbang sebanyak 0,0157 g  
Dilarutkan dengan sedikit aqua DM  
Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL 
Diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas 
Na2S2O3.5H2O 
Larutan Na2S2O3 100 ppm 
Ditimbang sebanyak 0,0483 g  
Dilarutkan dengan sedikit aqua DM  
Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL 




 100 ppm 
Ditimbang sebanyak 0,01 g 
Dilarutkan dengan sedikit aqua DM  
Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL 
Diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas 
NH2OH.HCl 
























* Dibuat variasi pH pada 3; 3,5; 4; 4,5; 5; 5,5 dan 6. Perhitungan 
dapat dilihat pada lampiran C.5 
  
Dipanaskan dengan suhu 60
o
C dan diaduk hingga larut 
Diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas 
Ditimbang sebanyak 0,1 g 
Dilarutkan dengan 50 mL aqua DM di dalam gelas beaker  
Didinginkan 
Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL 
1,10-Fenantrolin(s) 
Larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm 
Dimasukkan dalam labu ukur 100 mL 
Ditimbang sebanyak 3,8554 g 
Dilarutkan dengan sedikit aqua DM di dalam gelas beaker  
Ditambahkan 5 mL CH3COOH (Ka=1,75 x 10
-5
) 
Diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas 
CH3COONa 
Larutan buffer pH 4,5 



















* Pereduksi yang digunakan adalah Na2S2O3(aq)  dan 
NH2OH.HCl(aq) 
  
Diukur dan dibuat kurva absorbansi pada 
panjang gelombang 450-600 nm 
 
Didiamkan selama 15 menit
Ditambahkan aqua DM hingga tanda batas  









































* Pereduksi yang digunakan adalah Na2S2O3(aq)  dan 
NH2OH.HCl(aq) 
** Dilakukan pula untuk larutan buffer asetat dengan variasi pH 





Diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum dengan 3 kali perulangan 
 
Didiamkan selama 15 menit
Ditambahkan aqua DM hingga tanda batas  








































* Pereduksi yang digunakan adalah Na2S2O3(aq)  dan 
NH2OH.HCl(aq) 
** Didiamkan 15, 30, 45, 60 dan 75 menit sebelum pengukuran. 
Dibuat juga larutan kompleks [Fe(C12H8N2)3]
2+
 dan dilakukan 
pengukuran langsung (tanpa pendiaman)  
 
  
Diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum dengan 3 kali perulangan 
 
Didiamkan** 
Ditambahkan aqua DM hingga tanda batas 
 





































* Pereduksi yang digunakan adalah Na2S2O3(aq)  dan   
NH2OH.HCl(aq) 
* Dilakukan variasi volume pereduksi Na2S2O3(aq) dan 
NH2OH.HCl(aq) yakni 0,8; 0,9; 1,0; 1,1 dan 1,2 mL sehingga 




Diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum dengan 3 kali perulangan 
 
Didiamkan selama 15 menit (waktu optimum) 
Ditambahkan aqua DM hingga tanda batas  




















Konsentrasi Optimum Pereduksi Na2S2O3 






PERHITUNGAN PEMBUATAN LARUTAN 
C.1 Pembuatan Larutan Fe
3+
 100 ppm 
 Larutan standar Fe
3+
100 ppm dibuat dari padatan kristal 
FeCl3.6H2O yang dilarutkan dalam 100 mL aqua DM. 
Perhitungan berat FeCl3.6H2O dapat dilihat sebagai berikut. 
ppm  e
ppm  e l . H2O
= 
Ar  e
Mr  e l . H2O
 
ppm  e l . H2O = 
ppm  e   Mr  e l . H2O 
Ar  e
 
ppm  e l . H2O = 
100 ppm   2 0,5 gr mol 
5  gr mol
 
ppm  e l . H2O =    ,0 5 ppm =    ,0 5    ⁄  
ppm  e l . H2O = 
massa   e l . H2O
 olume a ua DM
 
   ,0 5    ⁄  = 
massa   e l . H2O
100 mL
 
massa   e l . H2O =    ,0 5            ⁄  
massa   e l . H2O =   , 0 5 mg 
massa   e l . H2O = 0,0    gram 
 Jadi banyaknya  e l . H2O yang harus dilarutkan untuk 
memperoleh 100 ppm Fe
3+
 dalam 100 mL adalah 0,0483 gram. 
Larutan kerja yang digunakan adalah larutan standar Fe
3+
 yang 
mengandung 5 ppm yang dibuat dengan mengencerkan larutan 
standar Fe
3+
 100 ppm dengan volume ambil sesuai perhitungan 






 Perhitungannya menggunakan rumus sebagai berikut : 
M1 . V1  = M2 . V2 
100 ppm . V1 = 5 ppm . 10 mL 
V1  = 0,5 mL 
Dimana, 
V1 = volume ambil larutan standar Fe
3+
 100 ppm 
V2 = volume larutan standar Fe
3+ 
yang digunakan 
M1 = konsentrasi larutan standar Fe
3+
 100 ppm 
M2 = konsentrasi larutan standar Fe
3+
 yang dibutuhkan 
 
C.2 Pembuatan Larutan Na2S2O3 100 ppm 
Larutan Na2S2O3100 ppm dibuat dari padatan kristal Na2S2O3. 
5H2O yang dilarutkan dalam 100 mL aqua DM. Perhitungan berat 
Na2S2O3. 5H2O dapat dilihat sebagai berikut. 
ppm  a2 2O 
ppm  a2 2O .5H2O
 = 
Ar  a2 2O 
Mr  a2 2O .5H2O
 
ppm  a2 2O .5H2O = 
ppm  a2 2O    Mr  a2 2O .5H2O 
Ar  a2 2O 
 
ppm  a2 2O .5H2O = 
100 ppm   2  ,092 gr mol 
15 ,09  gr mol
 
ppm  a2 2O .5H2O = 15 ,92 ppm = 15 ,92 mg L 
ppm  a2 2O .5H2O = 
massa   a2 2O .5H2O






15 ,92    ⁄  = 
massa   a2 2O .5H2O
100 mL
 
massa   a2 2O .5H2O = 15 ,92            ⁄  
massa   a2 2O .5H2O = 15, 92 mg 
massa   a2 2O .5H2O = 0,015  gram 
 Adapun Na2S2O3 divariasi dengan konsentrasi 8; 9; 10; 
11; dan 12 ppm yang dilakukan dengan menggunakan rumus 
sebagai berikut. 
M1 . V1  = M2 . V2 
100 ppm . V1 = 8 ppm . 10 mL 
V1  = 0,8 mL 
Dengan cara yang sama dapat diketahui volume ambil larutan 
standar Na2S2O3 100 ppm pada tabel berikut. 
Tabel C.1 Volume ambil larutan Na2S2O3 
Konsentrasi Larutan Na2S2O3 
(ppm) 








C.3 Pembuatan Larutan NH2OH.HCl 100 ppm 
Larutan NH2OH.HCl 100 ppm dibuat dari padatan NH2OH.HCl 
yang dilarutkan dalam 100 mL aqua DM. Perhitungan berat 






ppm  H2OH.H l = 
massa   H2OH.H l 
 olume a ua DM
 
100    ⁄  = 
massa   H2OH.H l 
100 mL
 
massa   H2OH.H l  = 10          ⁄  
massa   H2OH.H l  = 0,01 g 
Adapun  H2OH.H l  divariasi dengan konsentrasi 8; 9; 10; 11; 
dan 12 ppm yang dilakukan dengan menggunakan rumus sebagai 
berikut. 
M1 . V1  = M2 . V2 
100 ppm . V1 = 8 ppm . 10 mL 
V1  = 0,8 mL 
Dengan cara yang sama dapat diketahui volume ambil larutan 
standar H2OH.H l  100 ppm pada tabel berikut. 
Tabel C.2 Volume ambil larutan NH2OH.HCl  
Konsentrasi Larutan 
 H2OH.H l  (ppm) 
Volume ambil larutan 











C.4. Pembuatan Larutan 1,10-fenantrolin 1000 ppm 
Larutan 1,10-fenantrolin 1000 ppm dibuat dari padatan 1,10-
fenantrolin anhidrat yang dilarutkan dalam 100 mL aqua DM. 
Perhitungan berat 1,10-fenantrolin dapat dilihat sebagai berikut. 
ppm 1,10  enantrolin = 
massa 1,10  enantrolin
 olume a ua DM
 
1000    ⁄  = 
massa  1,10  enantrolin
100 mL
 
massa  1,10  enantrolin = 1000            ⁄  
massa  1,10  enantrolin = 100 mg 
massa  1,10  enantrolin = 0,1 gram 
 
C.5. Pembuatan Larutan Buffer Asetat pH 4,5 
Larutan buffer asetat pH 4,5 dibuat dari padatan natrium asetat 
(CH3COONa) yang dilarutkan dalam 5 mL asam asetat glasial 
(CH3COOH) dan sejumlah aqua DM. Perhitungannya dapat 
dilihat berikut ini. 
 H  OOH 100  = 
100
100
     CH3COOH 
 H  OOH 100  = 1   1,0 9 kg L 
 H  OOH 100  = 1,0 9 kg L 
 H  OOH 100  = 10 9 gram L 
 Konsentrasi tersebut selanjutnya diubah dalam bentuk 
molaritas (M), 
M  H  OOH = 
10 9 gram L







M  H  OOH = 
10 9 gram L
 0,05 gram mol
 
M  H  OOH = 0,01  mol mL 
M  H  OOH = 1  mol L 
 Dari CH3COOH diambil sebanyak 5 mL dan diencerkan 
dalam 100 mL larutan sehingga dapat diketahui mol CH3COOH, 
dengan perhitungan sebagai berikut. 
M1 . V1  = M2 . V2 
M1 . 100 mL = 17 mol/L . 5 mL 
M1  = 0,85 M 
    H  OOH = M  H  OOH . V  H  OOH 
    H  OOH = 0,85 M. 100 mL 
    H  OOH = 0,085 mol 
 Selanjutnya dapat dihitung mol CH3COONa dan 
massanya yang dibutuhkan untuk membuat buffer pH 4,5. 
[  ]        (
           
            
) 
                      (
        
            
) 
                      
               
               






          
               
              
 
                             
 Dilakukan variasi pH dari 3; 3,5; 4; 4,5; 5; 5,5; dan 6 
dalam 100 mL larutan dengan perhitungan yang sama, maka 
diperoleh hasil perhitungan sebagai berikut. 
Tabel C.3 Banyaknya CH3COONa.3H2O dan CH3COOH yang 
dibutuhkan untuk 100 mL larutan 
pH buffer CH3COONa.3H2O (gram) CH3COOH (mL) 
3 0,0251 1 
3,5 0,0793 1 
4 0,2508 1 
4,5 3,8554 5 
5 2,5080 1 
5,5 1,5860 0,2 









DATA ABSORBANSI PEMBUATAN PANJANG 
GELOMBANG MAKSIMUM 
D.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Pereduksi 
Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 












































Tabel D.2 Data Penentuan λ maksimum  a2S2O3 rentang 500-520 































D.2 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Pereduksi 
Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel D.3 Data Penentuan λ maksimum  H2OH.HCl rentang 
































PERHITUNGAN KECERMATAN (PRESISI) 
E.1 Perhitungan Rataan 
1. Pereduksi Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Data yang digunakan diambil dari lampiran F, yaitu 
penentuan konsentrasi optimum Na2S2O3 dengan tiga kali 
perulangan (n-3), misalnya data pada konsentrasi 10 ppm dengan 
absorbansi 0,436; 0,438; dan 0,441 maka untuk menghitung nilai 
rataan adalah :  
 ̅  
    
 
       
2. Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Data yang digunakan diambil dari lampiran F, yaitu 
penentuan konsentrasi optimum NH2OH.HCl dengan tiga kali 
perulangan (n-3), misalnya data pada konsentrasi 10 ppm dengan 
absorbansi 0,773; 0,782; dan 0,781 maka untuk menghitung nilai 
rataan adalah : 
 ̅  
    
 








E.2 Standar Deviasi 
1. Pereduksi Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Perhitungan deviasi standar menggunakan data seperti 
pada rataan diatas, maka dapat dihitung sebagai berikut. 
N    ̅    ̅ (   ̅)  
1 0,436 0,4383 -0,0023 5,44 x 10
-6
 
2 0,438 0,4383 -0,0003 9,0 x 10
-8
 
3 0,441 0,4383 0,0027 7,29 x 10
-6
 
n = 3 




Standar deviasi dihitung dengan persamaan (2.5) dan diperoleh 
hasil sebesar             . Kemudian dilakukan perhitungan 
hasil analisa dimana pada perhitungan ini dilakukan dengan batas 
kepercayaan (t) 95% dengan n-1 adalah 2, sehingga t yang 
digunakan bernilai 4,3. Data yang digunakan sebagai contoh 
perhitungan ini sesuai dengan data pada rataan dan standar 
deviasi yaitu : 
    ̅   
    
√ 
 
                 






2. Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
Perhitungan deviasi standar menggunakan data seperti pada 
rataan diatas, maka dapat dihitung sebagai berikut. 
N    ̅    ̅ (   ̅)  
1 0,773 0,779 -0,006 3,21 x 10
-5
 
2 0,782 0,779 0,003 9,0 x 10
-6 
3 0,781 0,779 0,002 4,0 x 10
-6
 
n = 3    4,51 x 10
-5
 
Standar deviasi dihitung dengan persamaan (2.5) dan diperoleh 
hasil sebesar             . Kemudian dilakukan perhitungan 
hasil analisa dimana pada perhitungan ini dilakukan dengan batas 
kepercayaan (t) 95% dengan n-1 adalah 2, sehingga t yang 
digunakan bernilai 4,3. Data yang digunakan sebagai contoh 
perhitungan ini sesuai dengan data pada rataan dan standar 
deviasi yaitu : 
    ̅   
    
√ 
 
                







E.3 Coefficient of Variation (CV) 
1. Pereduksi Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Nilai CV diperoleh dari data rataan dan deviasi standar 
yang dihitung menggunakan persamaan (2.7) dan diperoleh hasil 
      . 
2. Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
Nilai CV diperoleh dari data rataan dan deviasi standar yang 
dihitung menggunakan persamaan (2.7) dan diperoleh hasil 
      . 
Nilai CV   2% menunjukkan presisi yang baik pada metode 
tersebut. 
E.4 Relative Standard Deviation (RSD) 
1. Pereduksi Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Nilai RSD merupakan suatu ukuran kepresisian dari 
metode disamping nilai CV. Nilai RSD dihitung menggunakan 
persamaan (2.6) dan diperoleh hasil 5,778 ppt. 
2. Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
Nilai RSD merupakan suatu ukuran kepresisian dari metode 
disamping nilai CV. Nilai RSD dihitung menggunakan persamaan 
(2.6) dan diperoleh hasil 6,096 ppt. 
Nilai RSD   20 ppt menunjukkan presisi yang baik pada metode 







DATA PERHITUNGAN KECERMATAN (PRESISI) 
KONDISI OPTIMUM 
F.1. Penentuan pH Optimum Buffer Asetat untuk Pereduksi 
Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel F.1 Data penentuan pH optimum buffer asetat pereduksi 
natrium tiosulfat (Na2S2O3) 










 1,285 12,588 2 0,123 
3 0,120 






 1,167 11,667 2 0,216 
3 0,218 






 1,787 17,867 2 0,232 
3 0,238 






 1,185 11,854 2 0,212 
3 0,210 











 0,153 1,527 2 0,194 
3 0,191 






 0,629 6,289 2 0,159 
3 0,158 
µ = 0,159 ± 0,0030 
Dimana, 
SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 
RSD = Relative Standard Deviation (ppt) 
 
F.2. Penentuan pH Optimum Buffer Asetat untuk Pereduksi 
Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel F.2 Data penentuan pH optimum buffer asetat pereduksi 
hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 














 1,625 16,251 






 1,958 19,581 2 0,108 
3 0,108 










 1,249 12,495 2 0,110 
3 0,109 






 0,961 9,615 2 0,105 
3 0,103 






 1,467 14,666 2 0,108 
3 0,111 






 1,316 13,158 2 0,154 
3 0,152 






 1,697 16,968 2 0,082 
3 0,082 
µ = 0,081 ± 0,0034 
Dimana, 
SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 







F.3. Penentuan Waktu Optimum Pembentukan Kompleks dengan 
Pereduksi Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel F.3 Data penentuan waktu optimum pembentukan 
















0 0 0 






 0,988 9.885 2 0,140 
3 0,140 






 1,220 12,197 2 0,140 
3 0,143 






 0,501 5,011 2 0,147 
3 0,148 




  0 0 2 0,148 
3 0,148 










 1,417 14,170 2 0,147 
3 0,143 
µ = 0,145 ± 0,0051 
Dimana, 
SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 
RSD = Relative Standard Deviation (ppt) 
 
F.4. Penentuan Waktu Optimum Pembentukan Kompleks dengan 
Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel F.4 Data penentuan waktu optimum pembentukan 



















 1,310 13,103 






 1,741 17,406 2 0,153 
3 0,154 











 1,802 18,018 2 0,112 
3 0,108 






 0,917 9,174 2 0,109 
3 0,110 






 0,909 9,091 2 0,111 
3 0,109 
µ = 0,110 ± 0,0025 
Dimana, 
SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 







F.5. Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi Natrium 
Tiosulfat (Na2S2O3) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 















 0,254 2,538 2 0,394 
3 0,395 






 0,394 3,937 2 0,404 
3 0,407 






 0,578 5,778 2 0,438 
3 0,441 






 0,236 2,358 2 0,424 
3 0,425 






 0,114 1,144 2 0,412 
3 0,412 







SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 
RSD = Relative Standard Deviation (ppt) 
 
F.6. Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi Hidroksilamin 
Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh data 
sebagai berikut. 
Tabel F.6 Data penentuan konsentrasi optimum pereduksi 














 0,138 1,379 2 0,724 
3 0,725 






 0,187 1,873 2 0,733 
3 0,733 






 0,133 1,330 2 0,752 
3 0,751 






 0,609 6,096 2 0,782 
3 0,781 










 0,099 0,994 2 0,749 
3 0,750 
µ = 0,750 ± 0,0019 
Dimana, 
SD = Standar Deviasi 
CV = Coefficient of Variation (%) 








DATA PERBANDINGAN AKTIVITAS OPTIMUM 
PEREDUKSI 
 




1. pH 4,5 5,5 
2. Waktu kestabilan 15 menit 15 menit 
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